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The centrifugal evaporator-concentrator 
comprises a central tubular pivot (18) 
surmounted by a nozzle (35) and constituting the 
pivot axis of a rotor (9) rotating in a vessel (8) 
closed by a cover (11). With the rotor rotating in 
the partial vacuum created by a vacuum pump 
(33), a small quantity of gas or air is temporarily 
and periodically admitted into the vessel, this gas 
being heated by a heating resistor (38) inside the 
vessel for the purpose of heating by conduction 
the specimens to be concentrated and of 
accelerating the rate of evaporation. 
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Verfahren zum Aufkonzentrieren von Proben durch Abdampfen von Ldsungsmittel und 
Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge fur die Ausfuhrung dieses Verfahrens 

Die Eindampf-Konzentrator-Zentrifuge weist ein zentra- 
les, auf der Drehachse befindliches Rohr (18) auf, das mit 
einer Duse Oder Offnung (35) verbunden ist und die Dreh- 
achse des Rotors (9) bildet, der sich in dem durch den Deckel 
(11) verschlossenen Behalter (8) dreht. Der Rotor dreht sich 
in einem partiellen Vakuum, das durch die Vakuumpumpe 
(33) erzeugt wird; kurzzeitig und periodisch wird eine kleine 
Menge Gas oder Luft in den Behalter eingelassen, wobei 
dieses Gas durch einen innerhalb des Behalters befindlichen 
Widerstand (38) erwarmt wird, urn durch Warmeleitung 
Warmeeinheiten auf die einzuengenden Proben zu ubertra- 
gen, wodurch die Geschwindigkeit des Aufkonzentrierens 
erhohtwird. 
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Beschreibung 

Die vorliegende Erfindung bezieht sich auf ein Ver- 
fahren zum Aufkonzentrieren von Proben, beispielswei- 
se von biochemischen Proben, durch Abdampfen von 
Losungsmittel, wobei dieses Verfahren mit Hilfe einer 
Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge des Typs durch- 
gefuhrt wird, der im Inneren eines umschlossenen 
Raums in Form einer Kammer, in der man ein Vakuum 
erzeugen kann, einen Rotor mit Probe ntragern auf- 
weist, welcher in Rotation versetzt wird, urn die Proben- 
losung durch die Zentrifugalwirkung gegen den Boden 
ihres im Rotor befindlichen Behaiters zu driicken, wobei 
Mittel zum Abziehender Losungsmittel-Dampfe vorge- 
sehen sind, die von den einzuengenden Proben abgege- 
ben werden. 

Bei diesen bekannten Vorrichtungen wird der Vor- 
gang des Abdampfens dadurch beschleunigt, daB ein 
partielles Vakuum erzeugt wird, das die Siedetempera- 
tur der fliissigen Probenldsung erniedrigt. Eine Behei- 
zung durch Strahlung aus einer Warmequelle, die sich 
auflerhalb der Kammer befindet, erlaubt gleichzeiiig die 
Obertragung von Warmeeinheiten auf die einzuengen- 
de Probe. Die auf den Proben lastende Zentrifugalkraft 
hat zum Ziel, im Fall des Siedens der Losungen das 
Spritzen aus den Probenbehaltern oder Reagenzglasern 
zu vermeiden. 

Eine Ansaugoffnung im Inneren der Kammer ist mit 
einer Pumpe verbunden, die die Erzeugung eines Unter- 
drucks in der Kammer bewirkt und gleichzeitig das Ab- 
saugen der Losungsmittel-Dampfe erlaubt. 

Eindampf-Konzentrator-Zentrifugen dieser Art sind 
beispielsweise in den Patenten US-A 33 04 990 und 
42 26 669 beschrieben. Der grundlegende Nachteil die- 
ser bekannten Vorrichtungen liegt in der relativ langen 
Dauer der Einengungsperiode. 

Die vorliegende Erfindung schlagt vor, diesen Nach- 
teil zu beseitigen, und stellt ein Verfahren zum Konzen- 
trieren durch Abdampfen des Losungsmittel in Konzen- 
trator-Verdampfer-Zentrifugen zur Verfugung, das eine 
betrachtliche Verringerung der Dauer des Abdampfens 
erlaubt. 

Eine weitere Aufgabe der Erfindung ist die Bereitstel- 
lung einer Konzentrator-Verdampfer-Zentrifuge, die 
die Durchfuhrung dieses Verfahrens erlaubt. Weiterhin 
ist es Aufgabe der Erfindung, eine solche Konzentrator- 
Verdampfer-Zentrifuge zur Verfugung zu stellen, in der 
man die Erwarmung der einzuengenden Proben wah- 
rend des Betriebs der Vorrichtung sehr viel schneller 
und viel besser kontrolliert erreichen kann. Weiterhin 
sol! es moglich sein, in einer erfindungsgemaBen Kon- 
zentrator- Verdampfer-Zentrifuge eine gleichmaBige 
und homogene Zirkulation des Fluxes von Gas und 
Dampf zu erzielen, die aus der Kammer abgezogen wer- 
den mussen. 

AuBerdem ist es Aufgabe der Erfindung, eine derarti- 
ge Konzentrator-Eindampf-Zentrifuge zu verwirkli- 
chen, in der die Zahl der rotierenden Bauteile vermin- 
dert ist Ferner ist eine derartige Zentrifuge vorgesehen, 
deren Platzbedarf deutlich reduziert ist. 

Dementsprechend stellt die Erfindung ein Verfahren 
zum Aufkonzentrieren durch Abdampfen von Lbsungs- 
mittel in einer Eindampf-Konzentrator-Zentrifuge zur 
Verfugung, worin nach Einbringen der Behaiter wie z.B. 
(Reagenz-)Rohrchen oder Proben(glaschen),die die auf- 
zukonzentrierenden Probenlosungen enthalten, in den 
Rotor zunachst, und zwar wahrend die Konzentrator- 
Eindampfvorrichtung noch stillsteht, in der den Rotor 



enthaltenden Kammer ein partielles Vakuum erzeugt 
wird, das den Siedepunkt des LSsungsmittels erniedrigt, 
und der Rotor in Bewegung gesetzt wird, wahrend 
durch Absaugen die gebildeten Ldsungsmitteldampfe 
5 abgezogen werden, dadurch gekennzeichnet, daB man 
kurzzeitig ein Gas wie zB. Luft in die Kammer einlaBt, 
und daB man dieses Gas eine Temperatur annehmen 
laBt, die ausreicht, urn auf die aufzukonzentrierenden 
Proben Warmeeinheiten zu Ubertragen, worauf das Gas 

io abgezogen wird. 

Die Abfolge des Einlassens und Wiederabziehens des 
Gases wie z.B. Luft in die und aus der Kammer wird 
mehrere Male und vorzugsweise in periodischer Weise 
wahrend des Betriebs der Vorrichtung wiederholt 

15 Das Gas wie z.B. Luft, das gemaB diesem Verfahren in 
die Kammer eingelassen wird, kann gegebenenfalls vor 
seinem Eintritt in die Kammer auf eine ausreichend er- 
hohte Temperatur gebracht worden sein. Es ist jedoch 
zu bevorzugen, die Erwarmung des Gases im Inneren 

20 der Kammer zu bewirken, und zwar vorzugsweise mit 
Hilfe einer Warmequelle im Inneren der Kammer. Hier- 
bei werden daruber hinaus auch durch Strahlung aus 
dieser Quelle Warmeeinheiten auf die Proben ubertra- 
gen. 

25 Mit Hilfe der Erfindung wird eine wirkliche Sptilung 
des Rotors und insbesondere der Proben durch das Gas 
bewirkt, das kurzzeitig und in periodischen Abstanden 
in die Kammer eingelassen wird, wobei das Gas dann 
sowohl durch Warmeleitung als auch durch Konvektion 

30 Kalorien auf die Proben ubertragt, wodurch der Ab- 
dampfvorgang beschleunigt und die Gesamtdauer des 
Einengungsvorgangs verringert wird. 

Zwischen zwei aufeinanderfolgenden Gaszufiihrun- 
gen in die Kammer wird das partielle Vakuum in dieser 

35 vollstandig wiederhergestellt. 

In den Vorrichtungen, in denen man im Normalbe- 
trieb ein Vakuum in der GroBenordnung von etwa 1 hpa 
(hPa) im Inneren der Rotorkammer aufrechterhalt, 
herrscht zu der Zeit, in der das Gas in die Kammer 

40 eingelassen wird, vorzugsweise ein maximaler Druck im 
Bereich von etwa 50 bis 500 hpa (hPa). 

Die Dauer eines Zyklus, der die Gaszufuhr, den etwai- 
gen Verbleib des Gases in der Kammer und schlieBlich 
dessen Evakuierung umfaBt, ist relativ kurz; beispiels- 

45 weise liegt die Zeitdauer der Gaszufuhr im Bereich von 
etwa 0,5 bis 20 s, wahrend die Dauer der Evakuierung 
von der Leistung der Vakuumpumpe abhangt und im 
allgemeinen langer ist als der Zeitraum der Gaszufuhr. 
Man kann gegebenenfalls das Gas eine bestimmte Zeit 

50 in der Kammer belassen, beispielsweise etwa 1 bis 20 s, 
bevor es abgezogen wird. Bevorzugt laBt man diese 
Spulzyklen mit einer Frequenz in der GrdBenordnung 
von 1 0 bis 60 Zyklen pro Stunde ablaufen. 
Die Temperatur in der Kammer liegt dann, wenn das 

55 Gas erwarmt ist, vorzugsweise in der GroBenordnung 
von etwa 40° C. 

In besonders vorteilhafter Weise kann, gemaB einer 
bevorzugten Ausfuhrungsform der Erfindung, das Gas 
wie z.B. Luft Qber eine zentrale Offnung eingefuhrt und 

60 wieder abgezogen werden, die im Bereich der Dreh- 
achse des Rotors der Verdampfer-Konzentrator-Zentri- 
fuge angeordnet ist. Die gleiche Offnung dient vorzugs- 
weise zum Aufbau des Unterdrucks und zur Evakuie- 
rung durch Abziehen der Losungsmitteldampfe. Auf 

65 diese Weise erhalt man eine Gasspiilung, die wegen des 
so gebildeten Symmetriezentrums besonders gleichma- 
Big ist. 

Gegenstand der Erfindung ist ferner eine Verdamp- 
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fer-Konzentrator-Zentrifuge, die insbesondere die Vorzugsweise detektieren MeBfOhler, z.B. Halleffekt- 
DurchfOhrung des genannten Verfahrens ermdglicht Detektoren, die relative Winkelposition des magne- 
und dadurch gekennzeichnet ist, daB sie Mittel aufweist, tischen Elements gegenuber den angeregten Magnet- 
die das Einfuhren und Abziehen eines Gases wie z.B. spulen und steuern den Wechsel der Zirkulationsrich- 
Luft in die Kammer und aus ihr wieder heraus in frei 5 tung des elektischen Stroms in den verschiedenen Ma- 
wahlbarer Folge und gewunschter Haufigkeit und Fre- gnetspulen, um alternativ die Anziehung oder die Ab- 
quenz ermdglicht. stoBung des magnetischen Pols zu bewirken, der sich in 

In einer besonders bevorzugten AusfOhrungsform ihrem jeweiligen Wirkungsfeld befindet 

dieser Vorrichtung ist die Offnung auf der geometrisch Dank dieser Vorrichtung ist jedes Drehelement au- 

gesehen vertikalen Drehachse des Rotors in dem Behal- 10 Berhalb der Rotorkammer OberflOssig, und die Magnet- 

ter, der die Rotorkammer bildet, angeordnet. Vorzugs- spulen konnen eine relativ geringe Dicke aufweisen, so 

weise wird diese Offnung durch das Ende eines Rohres daB man eine deutliche Verringerung der vertikalen Ab- 

gebildet, das durch den Boden des Behalters, der die messungen der Vorrichtung erreicht. 

Rotorkammer bildet, durchtritt, wobei dieses Rohr sei- Der Deckel, der vorzugsweise aus einem lichtdurch- 

nerseits die Drehachse bildet, um die sich der Rotor 15 lissigen Material wie z.B. Glas gebildet ist und den Be- 

dreht In dieser AusfOhrungsform ist es gleichfalls be- halter, der die Rotorkammer bildet, zur vollstandigen, 

vorzugt, daB eine Warmequelle, beispielsweise ein ge- luftdichten Abdichtung verschlieBt, wirkt vorzugsweise 

geniiber dieser Offnung und vorzugsweise unter dem mit Verriegelungsmitteln zusammen, die eine Verriege- 

die Kammer dicht verschlieBenden Deckel angeordne- lung des Deckels mit Beginn des Betriebs der Vorrich- 

ter Infrarotstrahler, das Gas, das die Offnung verlaBt, so 20 tung sichern, wobei MeBfuhler fur die Drehgeschwin- 

erwarmt, daB das Gas schnell warm wird und sich in digkeit des Rotors vorgesehen sind, die die Verriege- 

Richtung der Rohrchen oder Probenbehalter bewegt, lungsmittel dann entriegeln, wenn die Geschwindigkeit 

die im Rotor angeordnet sind. des Rotors null oder gering geworden ist. Durch die 

Jedoch ist gleichermaBen auch Gegenstand der Erfin- bewirkte mechanische Verriegelung ist es dann unmog- 

dung eine Verdampfer-Konzehtrator-Zentrifuge, die 25 lich, den Deckel wahrend des Betriebs der Vorrichtung 

keine Mittel aufweist, um die Spiilung nach dem vorge- zu offnen. 

nannten Verfahren zu ermoglichen, aber ebenfalls die Vorzugsweise ermittelt ein dafur geeigneter MeBfuh- 

genannte Offnung besitzt, die auf der geometrisch gese- ler die normalerweise geschlossene Stellung des Dek- 

hen vertikalen Drehachse des Rotors angeordnet ist. kels, um den Start der Vorrichtung zu verhindern, bis 

Der Verdampfer-Konzentrator kann dann einfach be- 30 der Deckel in die geschlossene Stellung gelangt ist. 

trieben werden, indem man an einen mit der genannten Andere Vorteile und Eigenschaften der Erfindung er- 

Offnung verbundenen Rohrstutzen die vorgenannten geben sich anhand der folgenden Beschreibung, wobei 

Mittel zum Einfuhren und Abziehen des Gases in den auf folgende Abbildungen Bezug genommen wird: 

gewunschten Zyklen oder Frequenzen anschlieBt. Fig. 1 stellt die Ansicht eines vertikalen Schnitts, von 

Die Offnung ist mit einer Pumpe verbunden, die den 35 vorn nach hinten gesehen, durch eine erfindungsgemaBe 

Unterdruck erzeugt, und vorzugsweise ist die Offnung Konzentrator-Eindampf-Zentrifugedar. 

durch einen dafur tauglichen Rohrstutzen mit einem Fig. 2 zeigt eine Ansicht dieses Konzentrators von 

3-Wege-Magnetventil verbunden, dessen zweiter Weg oben. 

zur Vakuumpumpe fuhrt und der dritte, wenn er geoff- Fig. 3 stellt die Ansicht eines horizontalen Schnitts 

net ist, einerseits die Wiederherstellung des Atmospha- 40 direkt unterhalb des Bodens der Rotorkammer dar. 

rendrucks und andererseits die Zufuhr der begrenzten Fig. 4 stellt eine Vorderansicht des Konzentrators 

Menge an Luft ermoglicht, die fOr die Spiilung nach dem dar. 

erfindungsgemaBen Verfahren notwendig ist. Fig. 5 zeigt eine Ansicht analog zu Fig. 4, wobei der 

Man kann dieses 3-Wege-Magnetventil durch zwei vordere Teil der Verkleidung abgenommen ist 

2-Wege-Ventile ersetzen, wobei das eine in der zur Va- 45 Die dargestellte Eindampf-Konzentrator-Zentrifuge 

kuumpumpe fuhrenden Leitung angeordnet ist, wah- weist eine Verkleidung oder Abdeckhaube(l) mit einem 

rend das andere in der zur Gasquelle fur die SpQlung Unterteil (2), FuBen (3), Vorder- (4), Hinter- (5) und zwei 

(beispielsweise der Atmosphare) fOhrenden angeordnet Seitenfiachen (6) und eine Oberseite (7) auf, die eine 

ist, wobei diese Magnetventile entsprechend alien ge- groBe, kreisfdrmige Offnung besitzt, durch die der obe- 

wiinschten Abfolgen oder Zyklen gesteuert werdea 50 re Rand eines kreisfdrmigen Behalters aus rostfreiem, 

Man kann jedoch gleichermaBen ein 2-Wege-Ma- unmagnetischem Stahl (8) austritt, in dessen Innerem 

gnetventil verwenden, das normalerweise offen ist, um sich der Rotor (9) dreht. Der Rand der Offnung des 

den Atmospharendruck herzustellen, wobei man in ge- Behalters (8), der einen hermetisch geschlossenen Raum 

eigneter Weise eine Steuerung zum Anspringen und bildet, ist von einer Dichtung (10) umgeben, gegen die 

Abschalten der Pumpe betatigt 55 sich der aus starkem Glas gebildete Deckel (11) anlegen 

In einer bevorzugten AusfOhrungsform der Erfindung kann. Der Deckel wird durch zwei parallele, horizontale 

wird der Antrieb zur Drehung des Rotors dadurch be- Schienen (12) gefuhrt und gehalten. Genauer gesagt 

wirkt, daB am Rotor in seinem unteren Bereich ein ma- weist der Deckel (1 1), der eine rechteckige Form besitzt, 

gnetisches Element angebracht ist, beispielsweise eine vordere Seitenvorsprunge (13) und hintere Seitenvor- 

magnetische Scheibe oder ein solcher Ring, das auf sei- 60 sprUnge (14) auf, die Achsen bilden, um die sich Fuh- 

ner Oberfiache, die zum Boden der Rotorkammer hin rungsrollen drehen konnen und die in den Fuhrungsnu- 

gerichtet ist, wechselweise Nord- und Sudpole aufweist, ten (15) der Schienen (12) laufen. Der Deckel (1 1) kann 

wobei dieses Element mit stromgespeisten Magnetspu- also in den Schienen zwischen seiner VerschluBstellung, 

len zusammenwirkt, die auBerhalb der Rotorkammer die in der Fig. 1 dargestellt ist, und einer Freigabestel- 

und gegenOber dem genannten magnetischen Element 65 lung, in der die hinteren VorsprOnge (14) in Anlage an 

angeordnet sind, um ein Drehfeld zu erzeugen, das die die Hinterenden der Schienen (15) gekommen sind, in 

Rotation des magnetischen Elementes und damit des einer horizontalen Translationsbewegung gefOhrt wer- 

Rotors bewirkt den, so daB der Deckel, wenn er diese Stellung erreicht 
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hat, sich urn die durch die (hinteren) Vorspriinge bzw. 
Zapfen (14) gebildete Achse schwenken laBt, waMirend 
gleichzeitig die (vorderen) Vorspriinge (13) durch Aus- 
sparungen, die in den Oberkanten der Schienen (12) in 
geeigneter Weise angebracht sind, sich aus letzteren 
entfernen kdnnen. 

Man sieht, daB der Teil des Deckels (11), der sich 
hinter den Vorspriingen (14) befindet, sich in gekippter 
Stellung in eine Aussparung (16) der Hinterseite (5) der 
Verkleidung (1) befinden kann, und dadurch ist der all- 
gemeine Platzbedarf der Vorrichtung verringert. 

Der Rotor (9) weist eine Nabe (17) auf, die sich urn ein 
vertikales, auf der Drehachse befindliches Rohr (18) mit 
dazwischen eingefugten, selbstschmierenden Ringen 
(19) dreht, wobei der untere Ring (19) auf einer festste- 
henden, kreisformigen, im wesentlichen horizontalen 
Absttitzung schleift, um den Rotor in vertikaler Position 
zu halten. Die Rotornabe tragt eine bestimmte Anzahl 
Teller (20, 21, 22), die, wie man der Fig. 2 entnehmen 
kann, langliche Locher enthalten, die alle auf gangige 
Weise so angeordnet sind, daB sie Probengiaschen, -tra- 
ger oder -rohrchen (24, 25) in geneigter Stellung aufneh- 
men konnen; diese Anordnung der Probenteller ist gan- 
gig und soil hier nicht naher beschrieben werden. 

An ihrem unteren Teil tragt die Nabe (17) ein ringfor- 
miges Element (26), das aufeinanderfolgend abwech- 
selnd Nord- und Sudpole aufweist, die zum direkt be- 
nachbart angeordneten Boden (27) des Behalters (8) hin 
orientiert sind. Vorzugsweise besitzt das ringfdrmige 
Element (26) drei Nordpole und drei Sudpole. 

Unter dem Boden (27) des Behalters (8) findet sich 
eine Anordnung zum elektromagnetischen Antrieb (28), 
das vier ortsfeste Magnetspulen (29) umfaflt, die durch 
einen Transistor-Kommutatorschalter ubiicher Art vom 
Netz gespeist werden konnen, wodurch moglich wird, 
die vier Magnetspulen selektiv und der Reihe nach im 
gewunschten Drehsinn des Feldes zu steuern. Ferner 
sind zwei Halleffekt-MeBfiihler (nicht dargestellt) in die- 
sem Bereich angeordnet, die die Pole des magnetischen 
Elements (26) und als Konsequenz daraus die Winkel- 
stellung des Rotors und vorzugsweise ebenfalls seine 
Geschwindigkeit ermitteln konnen. Die MeBfuhler steu- 
ern die Kommutationseinrichtung in an sich bekannter 
Weise, um die Umkehr der StromfluBrichtung in jeder 
Magnetspule so zu bewirken, daB abwechselnd eine An- 
ziehung oder ein AbstoBen des magnetischen Pols er- 
folgt, der sich im Wirkungsfeld der jeweiligen Magnet- 
spule befindet, wodurch man die Drehung des Rotors 
mit einer beliebigen Geschwindigkeit in der GroBen- 
ordnung von etwa 1500 Drehungen/min erreichen kann, 
Es ist ersichtlich, daB die Magnetspulen (29) nur sehr 
geringe vertikale Abmessungen besitzen; man erreicht 
dadurch bei einer normalen Kammerhohe und dement- 
sprechend einem normalen Rotor Abmessungen der 
Vorrichtung, die in der Senkrechten stark verringert 
sind, 

Um die Verriegelung des Deckels zu sichern, gelangt 
ein Gleitzapfen (30), der durch eine geeignete Magnet- 
spule bewegt wird, hinter die hintere Kante des Deckels 
(11), wenn sich dieser in der VerschluBstellung befindet 
und die Vorrichtung in Betrieb genommen wird. Der 
Zapfen (30) sichert dadurch die Blockierung des Dek- 
kels, der nicht mehr nach hinten weggleiten kann, wah- 
rend er andererseits durch einen geeigneten Deckelan- 
schlag oder -stopper daran gehindert wird, sich gegen 
das Vorderende der Schienen (12) hin zu bewegen. An- 
dererseits ermdglicht ein MeBfuhler, daB der richtige 
VerschluB des Deckels sichergestellt ist, bevor der Ro- 



tor die Drehbewegung aufnehmen darf. 

FOr die Sicherheit im Moment des Abschaltens wird 
die Stromzufuhr der Magnetspule, die den Zapfen (30) 
in seiner oberen VerschluBstellung halt, der Messung 
5 der Drehgeschwindigkeit des Rotors (9) untergeordnet, 
wobei diese Geschwindigkeit beispielsweise durch Hall- 
MeBfiihler ermittelt werden kann, so daB der Zapfen 
(30) in seiner Verriegelungsstellung bleibt, solange die 
Rotorgeschwindigkeit nicht beinahe oder tatsSchlich 
to null geworden ist 

Das in der Drehachse befindliche Rohr (18) tritt unter 
Mitwirkung einer kreisformigen Dichtung druckdicht 
durch den Boden (27) der Rotorkammer, und es verlauft 
bis in das Innere der Anordnung (28), wo es mit einem 
is biegsamen Rohr (31) verbunden ist, das in ein Magnet- 
ventil-System (32) mit drei Wegen mOndet, das, gegebe- 
nenfalls unterbrochen durch Anordnungen wie z.B. L6- 
sungsmittelfallen und Fallen fur Sauren, auf einem Weg 
mit der Vakuumpumpe (33) und auf einem anderen Weg 
20 (34) mit der Atmosphare verbunden ist Wenn der Weg 

§4) ge6ffnet ist, gelangt Atmospharendruck durch die 
ffnung oder die Duse (35), durch welche das in der 
Drehachse befindliche Rohr in die Kammer mundet, in 
das Innere der Rotorkammer. Wenn der Weg (34) ge- 
25 schlossen ist und der Weg zur Vakuumpumpe (33) geoff- 
net ist, erzeugt diese in der Rotorkammer, die durch den 
Behaiter gebildet wird, das erforderliche partielle Vaku- 
um. Man kann vorzugsweise das Antriebsmittel der Va- 
kuumpumpe (33) durch ein Relais betatigen, das ab einer 
30 bestimmten Geschwindigkeit des Rotors eingeschaltet 
wird, beispielsweise bei etwa 600 Umdrehungen pro Mi- 
nute, und das sich abschaltet, wenn die Rotorgeschwin- 
digkeit unter etwa 500 Umdrehungen/min absinkt 
Der Betrieb der dargestellten Konzentrator-Ver- 
35 dampfer-Zentrifuge kann vorzugsweise mit Hilfe eines 
gangigen Tastenfeldes (36) erfolgen, dessen Tasten ei- 
nen Mikroprozessor (37) ansteuern, der die Funktionen 
zum Betreiben der Vorrichtung uberwacht. 
Ein Heizwiderstand (38) ist an der Unterseite des 
40 Deckels (11) angebracht und wird in geeigneter Weise 
durch Leitungsdrahte, die durch den Deckel hindurch- 
treten, von auBen gespeist. 

Der Mikroprozessor steuert insbesondere die folgen- 
den Funktionen: 



45 



50 



55 



- die allgemeine elektrische Versorgung der Vor- 
richtung 

- den MeBfuhler fur die Stellung des Deckels 

- die Stellung des Verriegelungszapfens 

- die Versorgung der Magnetspulen 

- die Oberwachung der Rotorgeschwindigkeit 

- die Aufheizung durch den Widerstand 

- das Anhalten und das Inbetriebsetzen der Vaku- 
umpumpe 

- die Betatigungen des oder der Magnetventile. 



Der Betrieb erfolgt in folgender Weise: 
Der Benutzer programmiert mit Hilfe des Tastenfeldes 
(37) die Dauer eines Arbeitszyklus der Vorrichtung in 

60 Abhangigkeit vom Volumen und der Art der Losungs- 
mittel der einzudampfenden Probenlosung. Die Dauer 
eines Arbeitszyklus laBt sich z.B. zwischen 1 und 999 
Minuten programmieren. Eine Taste STOP kann jedoch 
das manuelle Anhalten zu jedem beliebigen Zeitpunkt 

65 erlauben. Der Benutzer programmiert ferner vom Ta- 
stenfeld aus die Intensitatder thermischen Aufwarmung 
des Widerstands (38) durch Programmierung der einzu- 
speisenden elektrischen Leistung. Er entscheidet zum 
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anderen mil Hilfe des Tastenfeldes (37), ob der Betrieb 
mit oder ohne periodische Luftspulung erfolgen soil. 
Wenn er die Spiilung wahlt, wird er beim Programmie- 
ren der Dauer des Arbeitszyklus berttcksichtigen, daB 
sich diese beim Einsatz der SpQlung abkiirzt. 5 

Wenn er die Proben enthaltenden Probenbehaltnisse 
in den Rotor gesetzt hat, schlieBt er den Deckel (1 1 ) und 
drilckt auf eine Taste BETRIEB. Sollte der Deckel (11) 
mangelhaft geschlossen sein, verhindert der MeBfiihler 
fur die Ermittlung der Stellung des Deckels den Start 10 
des Zyklus. Wenn der Start zugelassen wird, wird der 
Zapfen (30) nach oben gedruckt und blockiert den Dek- 
kel (11). In diesem Moment werden die Magnetspulen 
(39) mit Strom versorgt, und der Rotor dreht sich mit 
steigender Geschwindigkeit. Wenn die Geschwindigkeit 15 
die Schwelle von 600 Umdrehungen/min uberstiegen 
hat, wird die Vakuumpumpe (33) durch den Mikropro- 
zessor in Gang gesetzt, wahrend das Magnetventil die 
Offnung (34) schlieQt und stattdessen den Weg offnet, 
der zur Vakuumpumpe (33) filhrt, welche in der Rotor- 20 
kammer (8) schnell das partielle Vakuum (1 hpa) er- 
zeugt. Wahrend dieser Zeit beginnt die Stromversor- 
gung des Widerstands (38) mit der programmierten Lei- 
stung. Der Rotor beendet seine Geschwindigkeitsstei- 
gerung normalerweise beim Erreichen von 1500 Dre- 25 
hungen/min, die bis zum Ende des Zyklus beibehalten 
werden. Wenn der Zyklus beendet ist, wird die Beschik- 
kung der Magnetspulen (29) mit Strom derart umge- 
kehrt, daB der Rotor gebremst wird. Desgleichen wird 
die Stromversorgung des Widerstands (38) unterbro- 30 
chen. Wenn die Drehgeschwindigkeit des Rotors (19) 
die Schwelle von 500 Drehungen/min unterschreitet, 
wird das Pumpenrelais aktiviert, und die Vakuumpumpe 
steltt ihren Betrieb ein. In diesem Moment dffnet das 
Magnetventil (32) den Weg (34), und die atmospharische 35 
Luft kann bis zum Druckausgleich einstromen. Es ist 
jedoch zu bemerken, daO das Magnetventil (32) auch so 
ausgebildet ist, daO im Fall einer Stromunterbrechung 
die Offnung (34) normalerweise geoffnet wird, urn das 
Verspritzen von Ldsungsmitteln zu vermeiden, falls der 40 
Rotor anhalt. Wenn die Geschwindigkeit des Rotors 
sehr stark abgenommen hat und nur noch in der Gro- 
Benordnung von einigen Umdrehungen pro Minute 
liegt, lost die Erfassung dieser so geringen Geschwindig- 
keit das Zuriickspringen des Verriegelungszapfens (30) 45 
nach unten aus, so daB der Deckel geoffnet werden 
kann. 

Es sollte klar sein, daB beim Erzeugen des Vakuums 
die Luft, die sich anfanglich in der Kammer befindet, 
durch die zentral angeordnete Offnung (35) angesaugt 50 
wird, wodurch die Verteilung des Luftflusses in der 
Kammer gleichmaBig erfolgt Ebenso werden die 
Dampfe im folgenden durch die Offnung (35) abgesaugt 
und konnen mit viel grdBerer Wirksamkeit entfernt 
werden. 55 

Wenn der Benutzer das erfindungsgemaBe Spulver- 
fahren programmiert hat, wird die SpOlung auf folgende 
Weise ausgefuhrt: Wenn das vorgesehene Vakuum 
durch die Vakuumpumpe (33) hergestellt ist und auf- 
rechterhalten wird, ist die Offnung (34) geschlossen. Zu 60 
dem Zeitpunkt, an dem der SpOlzyklus beginnt, dreht 
sich das Magnetventil (32), der Zugang zur Vakuum- 
pumpe (33) wird gesperrt, und die Offnung (34) wird fOr 
einen kurzen Moment geoffnet. Hierdurch kann eine 
kleine Menge Luft durch die Leitung (31) in die Rotor- 65 
kammer eindringen, wobet diese Luftmenge durch die 
Offnungsdauer des Wegs (34) bestimmt wird, die bei- 
spielsweise in der GroBenordnung von einigen Sekun- 
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den programmiert wird. Die Luft, die in die Rotorkam- 
mer eindringt, tritt axial durch die Offnung oder Duse 
(35) aus und wird vorzugsweise gegen den Widerstand 
(38) geblasen, wo sie schnell aufgewarmt wird und von 
wo sie sich mit etwa gleichmaBiger Winkelgeschwindig- 
keit in der Kammer verteilt, wo sie mittels Warmelei- 
tung die Proben in ihren Probenbehaltern (24, 25) auf- 
warmt. Wenn die gewOnschte Luftmenge zugesetzt ist, 
wird die Offnung (34) wieder geschlossen, und der Weg 
zur Vakuumpumpe wird ge6ffnet, so daB die Luft und 
die freigesetzten Dampfe durch die Offnung (35) in um- 
gekehrter Richtung angesaugt und abgezogen werden. 
Man konnte selbstverstandlich in gleicher Weise zwei 
Magnetventile mit jeweils zwei Wegen einsetzen, urn 
eine bestimmte Zeit zwischen dem SchlieBen der Off- 
nung (34) und dem Offnen des Weges, der zur Pumpe 
(33) fuhrt, verstreichen zu lassen und wahrend dieser 
Zeit den Rotor in der zugesetzten Spiilmenge Luft sich 
drehen lassen. 

Die Gesamtdauer des Spulzyklus liegt vorzugsweise 
in der GroBenordnung von einigen Sekunden bis zum 
Zehnfachen von einigen Sekunden, und die Frequenz 
dieser Zyklen liegt vorzugsweise in der GroBenordnung 
von etwa 10 bis etwa 60 pro Stunde. 

Man erreicht infolge der so durchgefuhrten Spulun- 
gen eine Senkung der Gesamtdauer des Betriebs der 
Vorrichtung in der GroBenordnung von 10 bis 60%, je 
nach Fall. 

Es sollte klar sein, daB der Gegenstand der Erfindung 
in vielfacher Weise abgewandelt werden kann. Unter 
Umstanden kann der vorgesehene Mikroprozessor (37) 
wegfallen, und die einzelnen Arbeitsgange werden von 
Hand durchgefuhrt werden. Im Einzelfall kann man 
auch ein Zweiwege-Ventil verwenden, wobei die Ab- 
zweigung zur Vakuumpumpe (33) immer offen bleibt. 

Die Offenbarung umfaBt auch den korrespondieren- 
denfranzosischenText. 

Patentanspruche 

1. Verfahren zum Aufkonzentrieren durch Ab- 
dampfen von Ldsungsmitteln in einer Eindampf- 
Konzentrator-Zentrifuge, worin man nach Einfuh- 
ren der Behaiter wie z.B. (Reagenz-)Rohrchen oder 
Proben(glaschen) (24, 25), die die aufzukonzentrie- 
renden Probenldsungen enthalten, in den Rotor (9) 
zu Beginn, und zwar wahrend die Konzentrator- 
Eindampfvorrichtung stillsteht, in der den Rotor 
enthaltenden Kammer (8) ein partielles Vakuum 
erzeugt, das den Siedepunkt des Losungsmittels er- 
niedrigt, und man den Rotor in Bewegung setzt, 
wahrend man durch Absaugen die gebildeten Lo- 
sungsmitteldampfe abzieht, dadurch gekennzeich- 
net, daB man kurzzeitig ein Gas wie z.B. Luft in die 
Kammer (8) einlaBt, und daB man dieses Gas eine 
Temperatur annehmen laBt, die ausreicht, urn auf 
die aufzukonzentrierenden Proben durch GasspU- 
lung Warmeeinheiten zu ubertragen, worauf das 
Gas abgezogen wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB das in die Kammer eingelassene Gas 
im Inneren der Kammer erwarmt wird. 

3. Verfahren nach einem der AnsprOche I oder 2, 
dadurch gekennzeichnet, daB der Druck des Gases, 
das in die Kammer eingelassen wird, einen Wert 
zwischen etwa 50 und 500 hpa aufweist 

4. Verfahren nach einem beliebigen der Anspruche 
1 bis 3, dadurch gekennzeichnet, daB die Dauer 
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eines Zyklus', der die Zufiihrung des Gases, das 
fakultative Verbleiben des Gases und schlieBlich 
dessen Abziehen umfaBt, in der GroBenordnung 
von einigen Sekunden bis zum Zehnfachen von ei- 
nigen Sekunden liegt 5 

5. Verfahren nach einem beliebigen der Anspriiche 
I bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB die Frequenz 
der GasspGlzyklen in der GroBenordnung von etwa 
10 bis 60/h liegt 

6. Verfahren nach einem beliebigen der Anspruche io 
1 bis 5, dadurch gekennzeichnet, daB man das Gas 
durch eine DOse oder eine Offnung eintreten und 
austreten laBt, die auf der Drehachse des Rotors 
der Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge oder im 
Bereich dieser Drehachse zentral angeordnet ist. 15 

7. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge fur die 
Durchfiihrung eines Verfahrens nach einem der 
vorangehenden Anspriiche, dadurch gekennzeich- 
net, daB sie Mittel aufweist, die das Einfuhren und 
Abziehen eines Gases wie z.B. Luft in die Rotor- 20 
kammer (8) und aus ihr wieder heraus in frei wahl- 
barer Folge und gewunschter Haufigkeit und Fre- 
quenz ermoglicht. 

8. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach An- 
spruch 7, dadurch gekennzeichnet, daB die Offnung 25 
oder Duse fur das Einlassen und Abziehen des Ga- 
ses und der Dampfe (35) auf der geometrisch gese- 
hen im wesentlichen vertikalen Drehachse des Ro- 
tors (9) in dem Behalter (8), der die Rotorkammer 
bildet, oder im Bereich dieser Drehachse angeord- 30 
net ist 

9. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge des Typs, 
der einen Behalter umfaBt, in welchem man ein 
Vakuum erzeugen kann und in dem sich eine Ro- 
tor-Zentrifuge dreht, dadurch gekennzeichnet, daB 35 
die Offnung oder Duse zum Einlassen und Abzie- 
hen des Gases und der Dampfe (35) auf der geome- 
trisch gesehen im wesentlichen vertikalen Dreh- 
achse des Rotors (9) in dem Behalter (8), der die 
Rotorkammer bildet, oder im Bereich dieser Dreh- 40 
achse angeordnet ist, wobei diese Offnung so ange- 
ordnet ist, daB sie mit Mitteln verbunden werden 
kann, die das Einlassen und Abziehen eines Gases 
wie z.B. Luft in die Kammer (8) und aus ihr wieder 
heraus in frei wahlbarer Folge und gewunschter 45 
Haufigkeit und Frequenz ermoglicht. 

10. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach ei- 
nem der Anspruche 8 oder 9, dadurch gekennzeich- 
net, daB die genannte Offnung (35) durch das Ende 
eines Rohres (18) gebildet wird. das durch den Bo- 50 
den des Behalters, der die Rotorkammer bildet, 
durchtritt und die Drehachse bildet, urn die sich der 
Rotor (9) dreht. 

11. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach ei- 
nem beliebigen der Anspriiche 7 bis 10, dadurch 55 
gekennzeichnet, daB sie einen Heizwiderstand (38) 
unterhalb des Deckels (11) aufweist, der die Kam- 
mer verschlieBt. 

12. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach ei- 
nem beliebigen der Anspruche 7 bis 11, dadurch 60 
gekennzeichnet, daB der Rotor in seinem unteren 
Bereich ein magnetisches Element (26) aufweist, 
das auf der Seite, die gegen den Boden der Rotor- 
kammer gerichtet ist, abwechselnd Nord- und Sud- 
pole aufweist, wobei dieses Element mit Magnet- 65 
spulen (29) zusammenwirkt, die auBerhalb der Ro- 
torkammer und gegenOber dem magnetischen Ele- 
ment angeordnet sind, urn ein Drehfeld zu erzeu- 
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gen, das die Rotation des magnetischen Elements, 
und des Rotors bewirkt. 

13. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach Ah- 
spruch 12, dadurch gekennzeichnet, daB MeBfuhler 
die relative Position des magnetischen Elements 
(26) gegenilber den Magnetspulen (29) ermitteln 
und die Umkehr der Zirkulationsrichtung des elek- 
trischen Stroms steuern, urn abwechselnd die An- 
ziehung und AbstoBung des magnetischen Pols zu 
bewirken, der sich in ihrem jeweiligen Wirkungs- 
feid befindet 

14. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach ei- 
nem beliebigen der Anspruche 7 bis 13, dadurch 
gekennzeichnet, daB die EinlaB- und Absaugdff- 
nung (35) mit Hilfe der Steuerung durch ein 3-We- 
ge-Magnetventil (32) zum einen mit der Atmospha- 
re (34) und zum anderen mit einer Vakuumpumpe 
(33) verbunden ist. 

15. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach ei- 
nem beliebigen der Anspriiche 7 bis 14, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie einen Deckel (11) aufweist, 
welcher mit Verriegelungsmitteln (30) zusammen- 
wirkt, die eine Verriegelung des Deckels von Be- 
triebsbeginn der Vorrichtung an sichern, wobei die 
Drehgeschwindigkeit des Rotors detektierende 
Mittel vorgesehen sind, urn die Verriegelungsmittel 
zu entriegeln, wenn die Drehgeschwindigkeit des 
Rotors Null oder nur noch gering geworden ist. 

16. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach 
dem voranstehenden Anspruch, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB ein MeBfuhler die ubliche VerschluB- 
stellung des Deckels uberwacht, urn den Start der 
Vorrichtung solange zu verhindern, bis sich der 
Deckel in der VerschluBstellung befindet 

17. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach ei- 
nem der Anspriiche 15 oder 16, dadurch gekenn- 
zeichnet, daB der Deckel (11) innerhalb einer hori- 
zontalen Ebene durch Schienen (12) in einer Trans- 
. lations-Bewegung bis zu einer Freigabestellung ge- 
fuhrt wird, in der er urn eine Achse gekippt werden 
kann, die durch in einer mittleren Position des Dek- 
kels befindliche Zapfen (14) gebildet wird, wodurch 
eine Verminderung des Platzbedarfs bewirkt wird. 
t8. Verdampfer-Konzentrator-Zentrifuge nach ei- 
nem beliebigen der Anspruche 7 bis 17, dadurch 
gekennzeichnet, daB sie eine Betatigungstastatur 
(36) besitzt, die mit einem Mikroprozessor (37) ver- 
bunden ist, welcher die Programmierung und die 
Durchfiihrung der Arbeitsablaufe der Vorrichtung, 
der Erwarmung und der Spiilung durch Einlassen 
und Abziehen von Gas erlaubt 
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